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Patentanspruche: 

1. Verfahren zur Herstellung von 1.2-Dichloralhan 
durch Umsetzung von Athylen mit technisch reinem, 5 
tnertgashaltigem Chlor in einem organischcn Lose- 
mittel in der Fliissigphase bei Temperaturen von 20 
bis 60°C in Gegenwart eincs im Losemittel geldsten 
Chlorierungskatalysators. dadurch gekenn- 
zeichnet, daO die Umsetzung in einem zylindri- io 
schen Reaktor vorgenommen wird. descen Hone 
mindestens das Dreifache des Durchmessers betragi 
und worin die Umlaufgeschwindigkeit des im 
Kreislauf gefuhrten Reaktionsgemisches, berechnet 
als Verhaltnis der Volumenmenge des je Sckunde »5 
umgepumpten Reaktionsgemisches zur Flussigkeits- 
oberflache. 0.06 bis 0,12 m/s betragt. 

2. Verfahren nach Anspruch I. dadurch gekenn- 
zeichnet. daii die scheinbare Verweilzeit des 
eingeseizten Athylens im Reaktor. berechnet als 20 
Verhaltnis des Reaktorvolumens zur je Sekunde 
eingeleiteten Volumenmenge Athylen, 10 bis 100 
Sekunden. vorzugsweise 35 bis 65 Sekunden, betragt 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet. daS mars das aus derr. Reaktor *3 
entweichende Abgas. welches neben den inerten 
Gasen partialdruckmiBig mitgerissenes 1,2-Cichlor- 
athan sowie unumgesetztes Athylen und Chlor 
enthalt, bei Drucken von 1 bis 2 bar. auf +5 bis 

- 19°C kuhlt und das aus 1.2-Dichlorathan, Athylen 30 
und Chlor bestehende Kondensat. vorzugsweise in 
Mischung mit frischem Athylen. in den Reaktor 
zuruckfuhn 


Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von 1.2-Dichlorathan durch Umsetzung von Athylen mit 
technisch reinem. inertgashaltigem Chlor in einem 40 
organischen Losemittel in der Fliissigphase bei Tempe- 
raturen von 20 bis 60° C in Gegenwart eines im 
Losemittel gelosten Chlorierungskatalysators. 

Derartige Verfahren sind z. B. aus DT-OS 16 18 273 
und 22 53 720. DT-AS 1 1 57 592. 15 68 298. 16 68 850 45 
und 17 68 367 sowie DT-PS 15 43 108 bekannt. Dabei 
wird als organisches Losemittel bevorzugt das herzu- 
stellende 1.2-Dichlorathan selbst eingesetzt. Doch 
lassen sich auch andere Chlorkohlenwasserstoffe — 
auch im Rahmen vorliegender Erfindung — mit Vorteil 50 
verwenden. Als Chlorierungskatalysator bzw. Chlor- 
ubertr^ger hat sich Eisen(III)-chlorid am besten 
bewahrt. Doch sind auch Kupfer(II)-chlorid, Wis- 
mut(III)-chlorid. Tellur(IV)-chIorid und Zinn(lV)-chlorid' 
beschrieben und im Rahmen vorliegender Erfindung 55 
verwendbar. 

Da die Umsetzung von Athylen und Chlor bei den 
nicdrigen Reaktionstemperaturen in fliissiger Phase 
stattfindet, treten beide Reaktionspartn:r erst in 
gelostem Zustand in Reaktion. Da Chlor sich bedeutend *o 
besscr in Dichlorathan lost als Athylen. wurdc 
beschrieben. das Athylen in vorgeschalteten Turmen zu 
losen odcr in verschicdenen Etagen in den Reaktor 
einzubringen. Das Problem, Athylen vermehrt in 
Los Ling zu bringen, wurde dadurch jedoch nicht 65 
befriedigend geldst, da andererseits ja die besonders in 
technisch reinem Chlor befindlichen Verunreinigungen 
an Inengas^n (z. B. N 2 , 0 2 . COj, H 2 ) in der 


Kreislaufflussigkeit nicht geldst oder mitgerissen. 
sondern als Abgas ausgeschleust werden sollen. Eine 
weitcre Schwierigkeit liegt bisher darin, daB zusammen 
mit den genannten. unter den Reaktionsbedingungen 
inerten. gasformigen Verunreinigungen partialriruckma- 
Qig auch Chlor und Athylen im Abgas entweichen. Dies 
sollte durch einen nachgeschalteten Reaktor vermieden 
werden. was aber auch nicht befriedigte. 

Gberraschenderweise gelingt es nun erfindungsge- 
mafl, die aufgezeigten Nachteile zu vermeiden, wenn die 
eingangs genannte Umsetzung in einem zylindrischen 
Reaktor vorgenommen wird. dessen Hone mindestens 
das Dreifache des Durchmessers betragi und worin die 
Umlaufgeschwindigkeit des im Kreislauf gefuhrten 
Reaktionsgemisches, berechnet als Verhaltnis der 
Volumenmenge des je Sekunde umgepumpten Reak- 
tionsgemisches zur Flussigkeitsoberflache, 0.06 bis 
0.12 m/s betragt. 

Unter Flussigkeitsoberflache ist hierbei die Quer- 
schnittsflache des zylindrischen Reaktors zu verstehen. 

Das Verfahren der Erfindung kann weiterhin 
bevorzugt dadurch gekennzeichnet sein. daB 

a) die scheinbare Verweilzeit des eingesetzten Athy- 
lens im Reaktor. berechnet als Verhaltnis des 
Reakiorvolumens _zur Je Sekund e ein geleiteten 
Volumenmenge Athylen. 10 bis 100 Sekunden. 
vorzugsweise 35 bis 65 Sekunden. betragt ; 

b) man das aus dem Reaktor entweichende Abgas. 
welches neben den inerten Gasen partialdruckma- 
Big mitgerisssnes 1.2-Dichlorathan sowie unumge- 
setztes Athylen und Chlor enthalt. bei Drucken ven 
1 bis 2 bar, auf +5 bis -19°C kOhlt und das aus 
1.2-Dichlorathan. Athylen und Chlor bestehende 
Kondensat, vorzugsweise in Mischung mit frischem 
Athylen. in den Reaktor zuruckfuhrt. 

Wegen der geringen LoslichUeit des Athylens im 
organischen Losemittel. vorzugsweise 1,2-Dich!:>rathan, 
mufl technisch die Moglichkeit einer ausreichenden 
Verweilzeit und gleichmaBigen Verteilung des gasfor- 
migen Athylens im Reaktor gegeben sein. Dies bedeutet. 
daB die Reaktionsstrecke lang und somit der Reaktor 
moglichst hoch sein soli. Weiterhin darf die Umlaufge- 
schwindigkeit der zur raschen Abfuhrung cer Reak- 
tionswarme notwendigen Kreislaufflussigkeii nicht zu 
groB sein, damit die mit dem technisch reinen Chlor und 
ggf. auch mit dem Athylen lau r end zugefiihrten 
Inertgase im Flussigkeitsstrom nicht mitgerissen, 
sondern moglichst bald als Abgas ausgeschleust werden. 
Sofern erfindungsgemaB die Reaktorhdhe mindestens 
das Dreifache des Reaktordurchmessers und die 
Umlaufgeschwindigkeit der Kreislaufflussigkeit 0,06 bis 
0,12 m/s betragen, konnen die inerten Gasblasen im 
Reaktor gerade noch aufsteigen und als Abgas 
entweichen. 

Das Verfahren der Erfindung sei nunmehr an Hand 
eines Beispiels unter Zugrundelegung eines FlieBsche- 
mas naher eriautert. 

B c i s p i e I 

Die Vorrichtung umfaBt einen zylindrischen Reaktor 
1 von 27.4 m J Inhalt, dessen Durchmesser 220 cm und 
dessen Hohe 720 cm betragen. Die Hohe miBt demnach 
das 3.27fache des Durchmessers. 1200 m J /h 1.2-Dichlor- 
athan mit 250 ppm Eisen(III)-chlorid als Chlorierungs- 
katalysator werden als Losemittel mit Hilfe der Pumpe 2 
im Kreislauf durch den Reaktor I. die Kreislauf I eitung 3 
und den Warmeaustauscher 4 gefGhrt. 2000 NmVh 
gasformiges Chlor mit einem Inertga5anteil von 2,5 
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Vol.-% werder. uber Leitung 5 und Diisc 6 und 
1952 NmVh Athylen werden uber Leitung 7 und Duse 8 
in die Kreisiaufleitung 3 kurz vor deren Wicdereintritt 
in den Reaktor 1 zugefuhrt. Die Diiscn 6 und 8 arbeiten 
nach dem Prinzip des Venturirohrs. Die Tempcratur im 
Reaktor I wird auf 40— 50° C gehalten. Die scheinbarc 
Verweilzeii des eingesetzten Athylens im Reaktor 1 
errechnet sich zu 50 Sekunden, die Umlaufgeschwindig- 
keitdes im Kreislauf 1— 4 gefuhrten Reaktionsgcmischs 
zu 0.088 m/s. Im Warmeaustauschcr 4 wird die 
entstehende Reaktionswarme abgcfuhrt. Das entstchen- 
de !.2-Dichlorathan(8658kg/h = 6926.4 1/h) wird uber 
Leitung 9 abgezogen. Es enthalt 250 ppm FeClj. 
390 ppm HCI, 30 ppm Chlor und <20 ppm Athylen und 
kann einer ublichen Wasche, Trocknung und Dstillatton 
zugefuhrt werden. 


Die Abga.s^ vcrlasscn den Reaktor 1 iiber Lciiung 10 
und werden im . ...hlcr 1 1 mil Kuhlsole von -5°C bci 1.5 
bar auf + I bis + 2°Cgekiihlt. Hierbei kondensieren 50 
Liter/h 1,2-Diehlorathan mit darin gelostem Chlor und 
5 Athylen aus und werden iiber Leitung^ 12 und Diisc 8 
dem Reaktor 1 crncul zugefuhrt. wahrend SONmVh 
inertc Case (N : . O;. CO;, H 2 ) mil 2-3 Vol. % Athylen 
und < 50 ppm Chior uber Leitung 13 abgezogen 
werd»:n. 

io Bei SONmVh Abgas bctragt der auf Athylen 
bezogene Ausbcuteverlusl durch die Abg;tse 0.07%. Der 
Anfall an Nebcnproduktcn. z. B. Athylchlorid und 
1.1.2-Trichlorathan. sowic an Polymcrisat errcicht 
insgesamt 0.7%. bezugen auf cinfecsctztcs Athylen. So 

15 errechnet sich cine Gesamtausbcuic an i.2-Dichlor- 
athan in Form des Rohproduktes von 99.2% d. Th. 


Hierzu 1 Blatt Zeichnungen 


